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@ Reaktlvf arbstoffe, deren Herstellung und Verwendung. 
@ Reaktivfarbstoffe der Formet 



X HO NH^ 



502-^2 



(I). 



SOjH 



worin ein X Wasserstoff und das andere X suIfo/Y, und 
unabhSngig voneinandar ein Rest -CH^CHa, -CH2CH20- 
SO3H, "CH2CH2SSO3H, -CHaCHaa oder -CHjCHjOR, und R 
niedrigmolekulares Alkanoyl; oder Benzoyl oder Benzolsul- 
fonyl, das durch C^-Alkyl. Ci^-Alkoxy, Halogen, Carboxy 
Oder Sulfo substitulert sein kann, Ist, eignen sich besonders 
zum FSrben und Bedrucken von cellulosehaltigen Fasermate- 
rialien und geben, bei hoher fSrberischer Ausbeute, Ffirbun- 
gen und Drucke mit guten Echtheitselgenschaften. 
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Reaktivfarbsto££e, deren Herstellung und Vervendung 



Die vorliegende Erfindung betrifft neue Reaktivfarbstof fe, Verfahren 
zu deren Herstellung und deren Verwendung zum FSrben oder Bedrucken 
von Fasermaterialien. 

Die Praxis des Ffirbens mit Reaktivfarbstoffen hat in neuerer Zeit zu 
erhShten Anf orderungen an die Qualitat der FSrbungen und die Wirt- 
schaftlichkeit des Fdrbeprozesses ge£uhrt« Infolge dessen besteht 
veiterhln ein Bedarf nach heuen Reaktivfarbstoffen, welche verbesserte 
Eigenschaften,insbe6ondere in bezug auf die Applikation, aufweisen, 

FQr das FSrben von Bauim^olle nach dem Kaltverweilverfahren verden beute 
Reaktivfarbstoffe gefordert, die eine ausreichende, der niedrigen FSrbe- 
temperatur angepasste SubstantivitSt haben, und die zugleich eine gute 
Auswaschbarkeit der nicht fixierten Anteile aufweisen. Sie sollen ferner 
eine hohe ReaktivitSt besitzen, so dass nur kurze Verweilzeiten erfor- 
derlich sind, und sie sollen insbesondere Farbungen mit bohen Fixier- 
graden lief em. Von bekannten Farbstof fen werden diese Anforderungen 
nur in ungeniigendem Masse erfullt, 

Der vorliegenden Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, neue, ver- 
besserte Reaktivfarbstoffe fUr das Kaltverweilverfahren zu finden, welche 
die oben charakterisierten QualitSten in hohem Masse besitzen. Die neuen 
Farbstof fe sollten sich vor allem durch hohe Fixierausbeuten und hohe 
Faser-Farbstoff-Bindungsstabilitaten auszeichnen» und ausserdem sollten 
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die nicht auf der Fascr fixierten Anteile leicht ausvaschbar seln. 
Sie sollten ferner Farbungen mit guten Allgemeinecbtheiten^ beispiels- 
weise Licht- und Na8sechtheiten» ergeben. 



Es hat sich gezeigt, dass mit den weiter unten definierten neuen bireak- 
tiven Farbstoffen die gestellte Aufgabe gelost wird. 

Gegenstand der Erfindung sind Reaktiv£arbstof£e der Formel 

/ «? F2 \ . 

/ Vn - N-/ V\-N = N-f' ^ (1) . 



y( / I II I, ^ K 

^1-^2^ voy V X-^2 



worin ein X Wasserstoff und das andere X Sulfo, Y^^ und unabhMngig 
voneinander ein Rest -CHsQH^, -CHjCH^OSOjH, -CH^CH^SSO^H, -CB^CH^Cl 
Oder -CH^CH^OR^ und R niedrigmolekulares Alkanoyl; oder Benzoyl oder 
Benzol sulfony I, das durch C^^-Alkyl, Cj^^-Alko^gr, Halogen, Carboxy 
oder Sulfo substituiert sein kann, ist. 



1st R niedrigmolekulares Alkanoyl , enthalt dieses vorzugsweise 1 bis 
6 Kohlenstoffatome, Beispielc sind: Acetyl, Propionyl und Butyryl, 
bevorzugt ist Acetyl. 1st R Benzoyl oder Benzolsulfonyl kommen als 
Substituenten in Betracbt: Methyl, Aethyl, Propyl, Isopropyl, Butyl, 
Isobutyl, 8ek.«-Butyl9 tert.*Butyl, Metboxy, Aetboxy, Fropoxy, Iso- 
propoxy, Butoxy, Isobutoxy, sek.-Butoxy, tert.-Butoxy, Fluor, Chlor, 
Brom, Carboxy oder Sulfo. Bevorzugt sind Methyl, Aethyl, Methoxy, 
Aethoxy, Chlor, Carboxy oder Sulfo. 

Die Reste Y und Y^ sind vorzugsweise gleich, insbesondere. ist Y. und 
Y^ je ein Rest -CH-CH^ oder -CH^CH^OSO.H. 



Bevorzugt sind insbesondere Reaktivfarbstof fe der Formeln: 
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X ' V ^"^ " ^'*\ )-S0 CH CH OSO,H 

so H 

(2). 



HOjSOCH 



HO3S' V -SOjCHgOSOjH 
SO.H 

(3) , 



_/03« H? . 
HOjSOCH^CH^OjS-^ N - N-.^ ^-N - N-/ )-S0 CH CH OSO H 



und 



/O3H ^H^ 



HOjSOCH^CH^OjS-/ ).-N = N-/ V ^-N - N-/ ).-S0 CH-CH OSO.H 

^ (5). 
sowie die entsprechenden Vinyl sulfonverbindungen. 



Das Verfahren zur Herstellung der Reaktivfarbstoff e der Formel (1) ist 
dadurch gekennzeichnet, dass man Diazokomponenten der Foraeln 

und *\ 
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worin eiti X Wassersto£f und das andere X Sulfo und Yj^' und Y^' unab- 
hSngig voneinander -OH oder ein Rest -CH-CH^, -CH^CH^OSO^H, 
-CH2CH2SSO2H, -CH^CHjCl Oder -CH^CH^OR ist, und R die unter Formel (1) 
angegebene Bedeutung hat, diazotiert und mit l-Amino-8-hydroxynaphthalin- 
3,6- Oder -4,6-disulfonsaure kuppelt, und» falls Y^* bzw. Y^' -OH ist, 
dieses in einen der anderen fUr Y^' und Yj* genannten Reste uberfiihrt 
und gegebenenfalls eine veitere Uinwandlungsreaktion anschliesst. 

Han fuhrt die Umsetzung schrittweise nacheinander aus; dabei muss die 
Kupplung auf die Mittelkomponente in saurer LBsung, in ortho-Stellung 
zur NH^ Gruppe, zuerst ausgefuhrt werden, da bei vorangehender Kupplung 
in neutraler oder alkalischer Losung, in ortho-Stellung zu OH Gruppe, 
eine nachfolgende Kupplung in ortho-Amino-Stellung nicht mehr moglich 
ist. 

Eine weitere Methode besteht darin, zunachst einen Farbstoff herzustellen 
der eine Vorstufe des Reaktivrestes enthSlt, und diese nachtraglich in 
die Endstufe umzuwandeln, z.B. durch Veresterung oder eine Additions- 
reaktion. Beispielsweise kann man einen Farbstoff, worin Yj^ und Y^ je 
ein Rest HO-CH^CH^- ist, herstellen und das Zwischenprodukt nach der 
Kupplung mit Schwefelsaure umsetzen, so dass die Hydroxygnippe in die 
Sulfatogruppe uberfiihrt vird; oder man verwendet einen analogen Farbstoff 
worin Y^^ und Y^ die Vinylgruppe H^C^CH- ist, und lagert an das Zwischen- 
produkt Thioschwefelsiure an, wobei ein Rest HOJSS-CH2CH2- entsteht. 

Die Sulf atierung der Hydroxygruppe in einem Farbstoff der Formel (1) 
Oder einem geeigneten Vorprodukt, erfolgt vorzugsweise durch Umsetzung 
mit konzentrierter Schwefelsaure bei 0^*0 bis massig erhohter Temperatur» 
Diese Sulfatierung kann auch durch Reaktion der Hydroxyverbindung mit 
2 Aequivalenten Chlorsulfonsaure pro Hydroxygruppe in einem polaren 
organischen Losungsmittel wie beispielsweise N-Methylpyrrolidon bei 10 
bis SO'C erfolgeu. Vorzugsweise erfolgt die Sulfatierung durch Eintragen 
der betreffenden Verbindung in Schwefelsauremonohydrat bei Temperaturen 
zwischen 5 und 15"*C, Die EinfUhrung eines anderen Restes fur Y- oder Y 
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In eine Verbindung der Forael (1) Oder ein Zwischenprodukt anstelle 
eines Chloratoms oder der Sulfatogruppe, beispielsweise einer Thic- 
sulfate-* Oder Acetatogruppe, erfolgt in an sich bekannter Veise. 
Ausserdem konnen Elininierungsreaktionen an die Synthese angeschlossen 
verden. Beispielsweise kann man Reaktivfarbstoffe der Formel (1), velche 
SulfatoStbylsulfonylreate enthalten» mit halogenvasserstoffabspaltenden 
Mitteln, vie Natriumhydroxidi behandeln* vobei die SulfatoSthylsulfonyl- 
reste in Vinyl sulfonylreste tibergehen. 

Der oben beschriebene Weg der Herstellung Uber eine Zwischenstufe des 
Reaktivrestes geht in vielen Fallen einheitlich und vollstandig. 

Im folgenden sollen mSgliche Ausgangsstoffe, die zur Herstellung der 
Reaktivfarbstoffe der Formel (1) verwendet werden kSnnen, einzeln ge- 
nannt werden: 

Diazokomponenten der Formeln (6) und (7) 

l-Ainino-3-p-hydroxyMthylsulfonylbenzol, 

l-Aaino-4-p-hydroxyathylsulfonylbenzol9 

l-Aniino-A-p-hydroxy3thylsulfonylbenzol-2-sulfonsaure, 

l-Amino-3*p-sulfatoathyl8ulfonylbenzol, 

l-Amino-A'P-sulfatoSthylsulfonylbenzoly 

l-AmiTio-4-p-sulfatoMthylsulfonylbenzol-2**sulfonsIure, 

l-Amino-3-viny Isulf onylbenzol , 

1-Amino-A-vinylsulf onylbenzol , 

l-Ainino-4-vinylsulfonylbenzol-2-sulfonsHure, 

l-Ainino-3-p-chl or S thy 1 sul f ony Ibenzol , 

l-Amino-4-p-chlorathylsulfonylbenzol, 

l-Ainino-4-p-chlorathylsulfonylbenzol-2-sulfonsaure, 

l-Amino-3-p-thiosulfatoathylsulfonylbenzol, 

l*Ainino-4-p-'t1i io sul f a toothy 1 sulf ony Ibenzol , 

l-"Ainino-4-p-thiosulfatoatbylsulfonylbenzol-2-sulfonsaurc, 

l-Amino-S-p-acetatoathylsulfonylbenzol, 
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l-Amino-A-p-acetatoathylsulfonylbenzol, 
l-Ainino-4-p-acetatoathylsulfonylben2ol-2-sulfonsMure. 

Kupp 1 ungskoinponen t en 

l^Ainino-8-hydroxynaphthalin--3 , 6-disul£on63ure (H-SMure) , 
l*Ainino*8*hydroxynaphthaIin*Ay6"disulfonsaure (K-S3ure). 

Die Diazotierung der Diazokomponenten der Formeln (6) und (7) bzw. der 
eine diazotierbare Aminogruppe enthaltenden Zwiscbenprodukte erfolgt in 
der Kegel durch Einwirkung salpetriger Saure in wassrig-mineralsaurer 
Losung bei tiefer Temperatur. Die erste Rupplung auf die Kupplungskom- 
ponente erfolgt bei sauren bis stark sauren pH-Werten, die zweite 
Kupplung bei schwach sauren, neutralen bis schvacb alkalischen pH-Werten. 

Die Reste und in Formel (1) sind faserreaktiv. Unter faserreak- 
tiven Verbindungen sind solcbe zu verstehen, die mit den Hydroxygruppen 
der Cellulose oder mit den Aminogruppen von naturlichen oder syntbe- 
tischen Polyamiden unter Bildung kovalenter chemischer Bindungen zu 
reagieren vermogen. 

Die Reaktivfarbstoffe der Formel (1) eignen sich zum FSrben und Bedrucken 
der verschiedensten Haterialien, vie Seide, Leder, Uolle, Folyamidfasem 
und Polyurethanen, und insbesondere cellulosehaltiger Fasermaterialien 
aller Art. Solche Fasermaterialien sind beispielsweise die naturliche 
Cellulosefaser, vie Baumvolle, Leinen und Hanf, sovie Zellstoff und 
regenerierte Cellulose, Die Reaktivfarbstoffe der Formel (1) sind auch 
zum FSrben oder Bedrucken von hydroxy Igruppenhaltigen Fasem geeignet, 
die in Hischgeveben enthalten sind, z.B. von Gemischen aus Baumwolle 
mit Polyesterfasern oder Folyamidfasem. 

Die erfindungsgemassen Farbstoffe lassen sich auf verschiedene Weise auf 
das Fasermaterial applizieren und auf der Faser fixieren, insbesondere 
in Form von wassrigen Farbstof f losungen und -druckpasten. Sie eignen 
sich sowohl fiir das Ausziehverfahren als auch zum FSrben nacb don Foulard- 
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farbeverfahren, wonach die Ware mit vassrigen, gegebenenfalls salzhaltigen 
Farbstoff losungen imprSgniert wird, und die Farbstoffe nach einer Alkali- 
behandlung oder in Gegenvart von Alkali , gegebenenfalls unter WSrneein- 
virkung fixiert werden. Besonders geeignet sind sie £ttr das sogenannte 
Kaltverveilverfahren, wonach der Farbstoff zusansnen mit dexn Alkali auf 
dem Foulard aufgebracht vird und danach durch mehrstundiges Lagem bei 
Raumtempetatur fixiert wird. Nach dem Fixieren werden die FMrbungen oder 
Drucke mit kaltem und heissem Wasser, gegebenenfallis unter Zusatz eines 
dispergierend wirkenden und die Diffusion der nicht fixierten Antcile 
fordernden Mittels grOndlich gespult. 

Die Reaktivfarbstoffe der Formel (1) zeichnen sich durch hohe Reaktiivitat 
und gutes Fixiervermogen aus. Sie kSnnen daher nach dem Ausziehfarbever- 
fahren bei niedrigen FMrbetemperaturen eingesetzt werden und erfprdern 
bei Pad-Steam-Verfahren nur kurze Dampf zeiten. Die Fixiergrade sind hoch, 
und die nicht fixierten Anteile konnen leicht ausgewaschen werden^ wobei 
die Differenz zwischen Ausziehgrad und Fixiergrad bemerkenswert klein, 
d,h. der Seifverlust sehr gering ist. Die Reaktivfarbstoffe der Formel (1) 
eignen sich auch zum Druck, vor allem auf Baumwolle, ebenso aber auch zum 
Bedrucken von stickstof fhaltigen Fasem» z.B. von Wolle:, Seide oder Wolle 
enthaltenden Mischgeweben, 

Die mit den erfindungsgemSssen Farbstof fen hergestellten FSrbungen und 
Drucke auf Cellulosef asermaterialien besitzen eine hohe Farbstarke und 
eine hohe Faser-Farbstof f-BindungsstabilitSt, sowohl in saurem als auch 
in alkalischem Bereich, weiterhin eine gute Lichtechtheit und sehr gute 
Nassechtheitseigenschaften, wie Wasch-, Wasser-, Seewasser*-, UeberfSrbe- 
und Schweissechtheiten, sowie eine gute Plissierechtheit, Biigelechtheit, 
Reibechtheit und insbesondere Chlorechtheit. 

Die nachfolgenden Beispiele dienen zur ErlSuterung der Erfindung. Die 
Temperaturen sind in Celsiusgraden angegeben, Teile sind Gewichtsteile; 
die Prozentangeben beziehen sich auf Gewichtsprozente, sofern nichts 
anderes vermerkt. Gewichtsteile stehen zu Voluraenteilen im VerhSltnis 
von Kilogramm zu Liter. 
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Beispiel 1 

70,25 Teile A-p-SulfatoMthylsulfonyl-anilin verden in 325 Teile Wasser 

eingetragen und bei 20 bis 22^ innerhalb einer Stunde mittels Natrium* 

bicarbonat bei einem pH-Wert von 5»3 bis 6,0 gelSst. Sodann verden 

54 Volumenteile einer 31%igen vassrigen Salzsaure und 225 Teile Eis zu* 

gegeben, um die Losung kongosauer und auf eine Temperatur von 0 bis 5^ 

zu stellen. Bei dieser Temperatur vird die Diazotierung mittels 

32,75 Volumenteilen einer AOZigen wSssrigen Natriximnitr it losung durch- 

gefubrt, Anschliessend wir ein geringer Ueberschuss an salpetriger 

Saure mit 0,5 Teilen Amidosulfonsaure zerstort. Sodann werden 77,8 Teile 

1- Amino-8-hydroxynaphthalin--3,6-disulfons3ure zugegeben und der Ansatz 
A bis 5 Stunden bei einer Temperatur zwischen 4 und 8^ und einem 
pH-Wert zwischen 1 und 2 gerfihrt. Rach dieser Reaktionszeit vird der 
pH-Wert mit Natriumcarbonat auf 6,0 eingestellt. 

In einem separaten Ansatz verden 90,25 Teile 4-3-Sulfatoathylsulfonyl- 

2- sulfonsaure-anilin analog den obigen Angaben diazotiert. Die erhal- 
tene Diazoniumsuspension wird zu der hergestellten Losung der Monoazo- 
verbindung gegeben, Der pH-Wert wird bei 6 bis 7 gehalten und der 
Reaktionsansatz noch 3 Stunden geruhrt. Die hergestellte Diazoverbindung 
wird durch Eindampfen des Reaktionsansatzes, gegebenenfalls nach einer 
Klarfiltration, isoliert. 

£s wird ein schwarzes, elektrolythaltiges Pulver erhalten, das die 
Natriumverbindung der Formel 



enthalt. Diese eignet sich sehr gut als Farbstoff zum FSrben von 
Cellulosefasermaterialien nach den in der Technik iiblichen bekannten 
Farbe- und Druckmethoden und gangigen Fixiermethoden fOr faserreaktive 



HO^SOCH^CH^O^S— ^ 




HO^S' 



^^-SO^CH^^CH^OSOjH 
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Farbstoffe; sie liefert auf diesen Matcrialien marineblaue Farbtone mit 
guten Echtheitseigenschaften. 

Beispiel 2 

90,25 Telle 4-p-Sulfatoathylsulfonyl-2-sulfonsaure-anilin werden in 
325 Teile Wasser eingetragen und bei 20 bis 22* innerhalb einer Stunde 
mittels Natriumbicarbonat bei einem pH-Wert von 5,3 bis 6,0 gelbst, 
Sodann werden 54 Volumenteile einer 31Zigen wSssrigen Salzs^ure und 
225 Teile Eis zugegeben, um die L5sung kongosauer und auf eine Tempe- 
rautr von 0 bis 5** zu stellen. Bei dieser Tcmperatur wird die Diazo- 
tierung mittels 32,75 Volumenteilen einer 40%igen wassrigen Natrium- 
nitritlosung durchgefiihrt; anschliessend wird ein geringer Ueberschuss 
an salpetriger SMure mit 0,5 Teilen Amidosulfonsaure zerstort. Sodann 
werden 77,8 Teile l-Amino-8-hydroxynaphthalin-3,6-disulfonsaure zuge- 
geben und der Ansatz 4 bis 5 Stunden bei einer Temperatur zwischen 4 
und 8* und einem pH-Wert zwischen 1 und 2 gerlihrt. Nach dieser 
Reaktionszeit wird der pH-Wert mit Natriumcarbonat auf 6,0 eingestellt* 

In einem separaten Ansatz werden 70,25 Teile 4-p-Sulf atoathylsulfonyl- 
anilin analog den obigen Angaben diazotiert. Die erhaltene Diazonium- 
suspension wird zu der hergestellten Losung der Honoazpverbindung gegeben. 
Der pH-Wert wird bei 6 bis 7 gehalten und der Reaktionsansatz noch 
3 Stunden geriihrt. Die hergestellte Diazoverbindung wird durch Eindampfen 
des Reaktionsansatzes, gegebenenfalls nach einer Klarf iltration, iso- 
liert. 

£s wird ein schwarzes, elektrolythaltiges Pulver erhalten, das die 
Natriumverbindung der Formel 




^0 H H ^ (j.H 



;— SOjCHjCHjOSOjH 



H03S/VV\03H 
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enthalt, diese eignet sich sehr gut als Farbstoff zum Farben von 
Cellulosefasermaterialien nach den in der Technik ublichen, bekannten 
Farbe- und Druckmethoden und gangigen Fixierroethoden fur faserreaktive 
Farbstoffe; sieliefert auf diesen Materialien marineblaue FarbtBne mit 
guten Echtheitselgenschaften. 

Beispiel 3 

90,25 Teile 4-p-Sulf atoathylsulfonyl-2-sulfonsaure-anilin warden in 
325 Teile Vasser eingetragen und bei 20 bis 22** innerhalb einer Stunde 
mittels Natriumbicarbonat bei einem pH-Wert von 5,3 bis 6,0 gelost. 
Sodann warden 54 Volumenteile einer 31Zigen wassrigen Salzsaure 
und 225 Teile Eis zugegeben, um die Losung kongosauer und auf eine 
Temperatur von 0 bis 5* zu stellen. Bei dieser Temperatur wird die 
Diazotierung mittels 32,75 Volumenteilen einer AOZigen wassrigen 
NatriumnitritlSsung durchgefiihrt; anschlicssend wird ein geringer 
Ueberschuss an salpetriger SSure mit 0,5 Teilen AmidosulfonsSure 
zerstBrt, Sodann werden 77,8 Teile l-Amino-8-hydroxynaphthalin-4,6- 
disulfonsaure zugegeben und der Ansatz 4 bis 5 Stiinden bei einer 
Temperatur zwischen 1 und 2 geruhrt. Nach dieser Reaktionszeit wird 
der pH-Wert mit Natriumcarbonat auf 6,0 eingestellt. 

In einem separaten Ansatz werden 70,25 Teile 4-p-Sulfatoathylsulfonyl- 
anilin analog den obigen Angaben diazotiert. Die erhaltene Diazonium- 
suspension wird zu der hergestellten LBsung der Monoazoverbindung 
gegeben. Der pH-Wert wird bei 6 bis 7 gehalten und der Reaktionsansatz 
noch 3 Stunden geriihrt. Die hergestellte Diazoverbindung wird durch 
Eindampfen des Reaktionsansatzes, gegebenenfalls nach einer KlSrf titra- 
tion, isoliert. 

Es wird ein schwarzes, elektrolythaltiges Pulver erhalten, das die 
Natriumverbindung der Formel 
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H0,S0CH^CH^O^S-< 



•-N « 



SO^CH^CH^OSO^H 



•v • ^« 

V V N 

SO^H 



SO^H 



enthait. Diese eignet sich sehr gut als Farbstoff zum rarben von 
Cellvilosef asermaterialien nach den in der Technik iiblichen, bekannten 
FSrbe- und Druckmetboden und gSngigen Fixlermethoden fUr £aserreaktive 
Farbstoffe; sie liefert au£ diesen Haterialien marineblaue Farbtone 
mit guten Echtheitseigenschaften. 

Beispiel 4 

70,25 Teile A-p-SulfatoSthylsulfonyl-anilin warden in 325 Teile Wasser 
eingetragen und bei 20 bis 22"" innerhalb einer Stunde mittels Natrium- 
bicarbonat bei einem pH-Wert von 5,3 bis 6,0 gelost. Sodann verden 
54 Volumenteile einer 31%igen vMssrigen SalzsSure und 225 Teile Eis 
sugegeben, urn die losung kongosauer und au£ eine Temperatur von 0 bis 5** 
zu stellen. Bei dieser Temperatur wird die Diazotierunt mittels 
32,75 Volumenteilen einer 40%igen wassrigen Natriumnitrit losung durch- 
gefuhrt; anschliessend wird ein geringer Ueberscbuss an salpetriger 
SSure mit 0,5 Teilen AmidosulfonsSure zerstort. Sodann warden 77,8 Teile 

1- Amino-8-hydroxynaphthalin-4,6--disul£onsaure zugegeben und der Ansatz 
4 bis 5 Stunden bei einer Temperatur zwischen 4 und 8* und einem pH- 
Wert zwischen 1 und 2 geriihrt. Nach dieser Reaktionszeit wird der 
pH-Vert mit Natriumcarbonat auf 6,0 eingestellt. 

In einem separaten Ansatz warden 90,25 Teil6 4-p-Sulfatoathylsulfonyl- 

2- sul£onsaure-anilin analog den obigen Angaben .diazotiert. Die erhaltene 
Diazoniumsuspension wird zu der hergestellten LSsung der Monoazover- 
bindung gegeben. Der pH-Wert wird bei 6 bis 7 gehalten und der Reaktions- 
ansatz noch 3 Stunden geriihrt. Die hergestellte Diazoverbindung wird 
durch £indamp£en des Reaktionsansatzes, gegebenen£alls nach einer 
Klarfiltration, isoliert. 
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Es wird ein schwarzes^ elektrolythaltiges Pulver erhalten, das die 
Natriuoverbindung der Formal 



HO^SOCH^CH^OjS— ^ N - K-f ^•f ^--N - N-/ • ^— SO CH CH OSO H 

^ / ^ « 

• • SO.H 

enthalt. Diase eignet sich sehr gut als Farbstoff zum Farben von 
Cellulosefasennaterialien nach den in der Technik iiblichen, bekannten 
Farbe- und Druckmethoden und gSngigen Fixiermetfaoden fiir faserreaktive 
Farbstoffe; sie liefert auf diesen Haterialien marineblaue Farbt3ne 
mit guten Echtheitseigenschaf ten. 

Nach den in den Beispielen 1 bis 4 beschriebenen Verf ahren konnen 

weitere wertvolle Reaktivfarbstoffe der angegebenen Konstitution 

und dem in der letzten Spalte angegebenen Farbton hergestellt werden. 
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Farbevorschrift I 

2 Teile des geofiss Beispiel 1 erhaltenen Farbstoffes warden in 400 Teilen 
Wasser gelSst; dazu gibt man 1500 Teile einer LSsung, die pro Liter 53 g 
Matriumchlorid enthSlt. In dieses FSrbebad geht man bei 40' mit 100 Teilen 
Baumwollgewebe ein. Nach 45 Minuten werden 100 Teile einer Losung, die 
pro Liter 16 g Natriumhydroaqrd und 20 g kalziniertes Soda enthSlt, zu- 
gegeben. Die Temperatur des Tdrbebades wird weitere 45 Minuten bei 40» 
gehalten. Danach wird die gefSrbte Ware gespSlt, wahrend einer Viertel- 
stunde mit einem nichtionogencin Waschmittel kochend geseift, nochmals 
gespSlt und getroefcnet. 

pgrbevorschrift II 

2 Teile des gemSss Beispiel 1 erhaltenen Reaktivf arbstof fes werden in 
400 Teilen Wasser gelSstj dazu gibt man 1500 Teile einer Losung die pro 
Liter 53 g Matriumchlorid enthSlt. In dieses Farbebad geht man bei 35° 
mit 100 Teilen eines Baumwollgewebes ein. Nach 20 Minuten werden 
100 Teile einer LSsung, die pro Liter 16 g Natriumhydroxyd und 20 g 
kalziniertes Soda enthSlt, zugegeben. Die Temperatur des FSrbebades wird 
weitere 15 Minuten bei 35' gehalten. Danach wird die Teiiq)eratur inner- 
halb von 20 Minuten auf 60° erhoht. Die Temperatur wird weitere 35 Minu- 
ten bei 60° gehalten. Danach wird gespult, vrahrend einer Viertelstunde 
mit einem nichtionogenen Waschmittel kochend geseift, nochmals gespult 
und getrocknet. 

Farbevorschrift III 

8 Teile des gemass Beispiel 1 erhaltenen Reaktivfarbstof fes werden in 
400 Teilen Wasser gelBst} dazu gibt man 1400 Teile einer LSsung, die pro 
Liter 100 g Natriumsulfat enthSlt. In dieses Farbebad geht man bei 25° 
mit 100 Teilen eines Baumwollgewebes ein. Nach 10 Minuten werden 200 Teile 
einer LSsung, die pro Liter 150 g Trinatriumphosphat enthSlt, zugegeben. 
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Danach wird die Tenqseratur des FSrbebades innerhalb 10 Minuten auf 60' 
erhoht. Die Temper atur wird weitere 90 Minuten auf 60"" gehalten* Danach 
wird gespult, vShrend einer Viertelstunde mit einem nichtionogenen Wasch- 
mittel kochend geseift, nochiaals gespUlt und getrocknet. 

Farbevorschrift IV 

4 Teile des gemSss Beispiel 1 erhaltenen Reaktivfarbstoffes werden in 
50 Teilen Wasser gelost. Dazu gibt man 50 Teile einer Losung» die pro 
Liter 5 g Natriuinhydroxyd und 20 g kalziniertes Soda enthMlt. Hit der 
erhaltenen Losung wird ein Baumwollgevebe foulardiert, so dass es um 70Z 
seines Gewichts zunimmt^ und dann auf eine Kaule aufgevicklet. Das Baunr* 
vollgewebe wird so wahrend 3 Stunden bei Raumtemperatur gelagert. Danach 
wird die gefarbte Ware gespult, wahrend einer Viertelstunde mit einem 
nichtionogenen Waschmittel kochend geseif t« nochmals gespult und 
getrocknet* 

Farbevorschrift V 

6 Teile des gemass Beispiel 1 erhaltenen Reaktivfarbstof fes werden in 
50 Teilen Wasser gelost, Dazu gibt man 50 Teile einer Losung^ die pro 
Liter 16 g Natriumhydroxyd und 0,04 Liter Wasserglas (38*'b5) enthalt. 
Hit der erhaltenen Losung wird ein Baumwollgewebe foulardiert, so dass 
es um 70Z seines Gewichts zunimmt, und dann auf eine Kaule aufgewickelt* 
Das Baumwollgewebe wird so wMhrend 10 Stunden bei Raumtemperatur 
gelagert. Danach wird die gefarbte Ware gespult, wahrend einer Viertel- 
stunde mit einem nichtionogenen Waschmittel kochend geseift, nochmals ge- 
spiilt und getrocknet. 

Farbevorschrift VI 

2 Teile des gemiss Beispiel 1 erhaltenen Reaktivfarbstof fes werden unter 
Zusatz von 0,5 Teilen m-nitrobenzolsulfonsaurem Natrium in 100 Teilen 
Wasser gelSst. Hit der erhaltenen Losung wird ein Baumvollgewebe imprMg- 
niert, so dass es um 75Z seines Gewichts zunimmt» und dann getrocknet. 
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Dann iinpragniert man das Gewebe mit einer 20** varmen LSsung, die pro 
Liter 4 g Natriumhydroxyd und 300 g Natriumchlorid enthMlt, quetscht au£ 
75% Gevichtszunahme ab, dMmpft die FMrbung vShrend 30 Sekunden bei 100 
bis 102^, spOlt, seift.vMhrend einer Viertelstunde in einer OfBZigen 
kochenden LSsung eines nichtionogenen Waschmittels, spiilt und trocknet. 

Druckvorschrift I 

3 Teile des gemMss Beispiel 1 erbaltenen Reaktivfarbstoffes verden unter 
schnellexn Ruhren in 100 Teile einer Stanmnrerdickung, enthaltend 50 Teile 
5%ige Natriumalginatverdickung, 27,8 Teile Vasser, 20 Teile Harnstoff, 

1 Teil nr^itrobenzolsulfonsaures Natrium sovie 1,2 Teile Natriumhydrogen- 
carbonat, eingestreut. Mit der so erhaltenen Druckpaste bedruckt man ein 
Baumvollgevebe, trocknet und damoft den erhaltenen bedruckten Stoff . 

2 Minuten bei 102° in ges&ttigtem Dampf • Das bedruckte Gewebe vird dann 
gespUlt, gegebenenfalls kochend geseift und nochmals gespult, und an* 
schliessend ge trocknet. 

Druckvorschrift II 

5 Teile des gemass Beispiel 1 erhaltenen Reaktivfarbstoffes warden unter 
schnellem Ruhren in 100 Teile einer Stammverdickung, enthaltend 50 Teile 
5Zige Natriumalginatverdickung, 36,5 Teile Wasser, 10 Teile Harnstoff, 
1 Teil m-nitrobenzolsulforisaures Natrium sowie 2,5 Teile Natriumhydrogen- 
carbonat, eingestreut. Mit der so erhaltenen Druckpaste, deren Stabili- 
tat den technischen Anforderungen entspricht, bedruckt man ein Baunwoll- 
gewebe, trocknet und dampf t den erhalten bedruckten Stoff 8 Minuten 
bei 102* in gesSttigtem Dampf. Das bedruckte Gewebe wird dann gespult, 
gegebenenfalls kochend geseift und nochmals gespUlt, und anschliessend 
getrocknet* 
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PatentansprPche 

1. ReaktivfarbstofCe der Formel 



X/""! II l \X 



(1) 



-3- .^ 

SO H 
vorxn 

ein X Wasserstoff und das andere X Sulfo, und Y2 unabhSngig voneinander 
ein Rest -CH^CH^f -CH^CH^OSO^H, -CH^CH^SSO^H, -CH^CH^Cl oder -CH^CH^OR, 
und R niedrigmolekulares. Alkanoyl; oder Benzoyl oder Benzplsulfonyl, 
das durch Cj^^^-Alkyl, C^^^^-Alkoxy, Halogen, Carboxy oder Sul£o substi* 
tuiert sein kazui, ist. 



2, Reaktivfarbstoffe geoSss Anspruch 1, vorin und Y^ je ein Rest 
-CH=CH^ Oder -CH^CH^OSO^H ist. 

3. Reaktiv£arbsto££ gemlss Anspruch 2, der Formel 

H03S0CH^CH^sy"" hoVV'^^^ 

^ SO3H (2). 



4. Reaktiv£arbsto££ gemass Anspruch 2, der Formel 



/°3= ^? P2 



HO^S^VV^ SO^CH^CH^OSOjH 
^°3» (3) , 
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5. Reaktivfarbsto££ gemMss Anspruch A, der Formel 



HO3SOCH2CH2O2S-/ \-N " N-/ VX-N - N-.f '\-S0,CH,CH,OS0,H 

HO3S/ V 

SO3H (4) . 

6. Reaktivfarbstoff gemSss Anspruch 5, der Formel 

/03H H9 

HOgSOCHjCH^OjS-.^] ^.-N - N-j'' V " ^-SO CH CH OSO H 

HO-/ V V ^0,H 

^ (5) . 

7. Verfahren zur Herstellung von Reaktivfarbstoff en gem£ss Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnety dass man Diazokomponenten der Formeln 

H^N-/ \ (6) 



und 



vorin ein X Wasserstoff und das andere X Sulfo und und Y^' unabhangig 
voneinander -OH odcr ein Rest -CH=CH^, -CH^CH^OSO^H, -CH^CH^SSO^H, 
-CH^CH^Cl Oder -CH^CH^OR ist, und R die in Anspruch 1 angegebene 
Bedeutung hat, diazotiert und mit l-Ainino-8-hydroxynaphthalin-3,6- oder 
-4,6~disulfonsaure kuppelt, und, falls Y^' bzw. Y^' -OH ist, dieses 
in einen der anderen fiir Yj^' und Y^' genannten Reste uberfUhrt und 
gegebenenfalls eine veitere Dmwandlungsreaktion anschliesst. 



22 - 



0149170 



8, Verwendung der Reaktlvfarbstoffe gemass Anspruch I, zum Tarben 
Oder Bedrucken von cellulosehaltlgen Fasennaterialiea. 

9. Verwendung gemSss Anspruch 8, zum Farben oder Bedrucken von 
Baumwolle. 



